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A novel metallic lustre pigment consists of titanium oxide-coated flake 
aluminium. 

The titanium oxide may be the dioxide and/or lower oxides and may 
additionally contain titanium (oxy)nitride. Additional coatings of other 
metal oxides, e.g. iron oxide, may be provided. 
Prodn. of the pigment involves feeding TiCI4 vapour and steam into a 
flake aluminium bed fluidised with an inert gas and maintained at above 
100 deg C, the TiCI4 vapour volume being max. 5% by vol. of the other 
gases and steam fed into the fluidised bed. 

USE/ADVANTAGE - Claimed use of the pigment is for pigmenting lacquers, 

plastics, printing inks, ceramic.articles, glasses and cosmetic products. 

The pigment has an interference coating having at most an absorption which 

does not affect the colour brilliance of the interference colour. The 

pigment colour varies from bluish through yellow, gold, red, violet, 

green, blue to yellow, with increasing titanium oxide coating thickness. 
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0 Metalloxtdbeschichtete Aluminiumplgmente. 

0 Metallisch glanzenden Reffexionspigmente aus 
einem Substrat aus plattchenformigem Aluminium 
mit darauf aufgebrachten Beschichtungen aus Tit- 
anoxiden. 

Verwendung dieser Pigmente zum Einfarben von 
Lacken. Kunststoffen, Druckfarben. keramischen Arti- 
keln, Glasern und von kosmetischen Produkten. 
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Metalloxidbeschichtete Aiuminiumpigmente 



Die /orliegende Erfindung bezieht sich auf mit 
Titanoxiden beiegte Aluminium-Pigmente, ihre Her- 
stellung und Verwendung. 

Diese metallisch glanzenden Reflexionspig- 
mente zahlen zu der Gruppe der Effekt-Pigmente. s 
Effektpigmente sind plattchenfSrmige Pigmente, 
deren optischer Elndruck, wenn sie ausgerichtet 
appliziert werden, winkelabhangig ist. Effektpig- 
mente finden in hochwertigen Lacken, z.B. Automo- 
billacken. Kunststoffen, in der dekorativen Kosme- 10 
tik, im Druck und in der Keramik Anwendung. 

Im speziellen handeit es sich bei den erfin- 
dungsgema/ten Pigmenten urn metallische Interfe- 
renzreflexionspigmente, d.h. um Pigmente, die aus 
emem Substrat, das Spiegelreflexion zeigt, und aus is 
einer Beschichtung, die Interferenzfarben aufweist. 
bestehen. 

Die Gruppe derzeit bekannter metallischer In- 
ierferenzreflexionspigmente ist klein. 

Zu ihr gehoren die al-bekannten Kupfert und 20 
Messingpigmente, weiche durch kontrollierte Oxi- 
dation ihrer Oberflache auf ein bestimmte Anlauf- 
farbe emgestellt sind. Der auf der Oberflache sol- 
cher Kuprer- und Messingpigmente sich bildende 
interferenzfahige Belag besteht stofflich stets aus 25 
den Oxiden des jeweiligen metallischen Substrats. 

In EP-A-33 457 sind metallische Interferenzre- 
flexicnspigmente beschrieben, die aus einem 
FecO?-beschichteten Al-Substrat bestehen. In die- 
sem Fall testeht der interferenzfahige Belag nicht 30 
aus dem Oxid des metallischen Substrats. Die Pig- 
mente werden durch kontrollierte Verbrennung von 
Eisenpentacarbonyl in einem Wirbelbett aus er- 
warmten Al-Plattchen hergestellt und zeigen je 
nach Dicke der Fe203-Beschichtung gelbe, orange. 35 
rote bis violette Interferenzfarben. 

In alien Fallen derzeit bekannter metallischer 
Interferenzreflexionspigmente ist der oxidische 
Oberflachenbelag bunt. Dies bedeutet jedoch. dafl 
der Farbeindruck solcher Pigmente nicht aliein auf 40 
Interferenz. sondern auch auf Absorption zuriickzu- 
fuhren ist. Stets beruht er auf einem Zusammenwir- 
kep von Absorptions- und Interferenzfarbe. 

Fur die Farbtonbrillanz kann dies von Vorteil, 
aber auch von Nachteil sein. Hochste Farbtonbril- 45 
lanz wird bei solchen Pigmenten beobachtet deren 
schichtdickenabhangige Interferenzfarbe nahe an 
der Absorptionsfarbe der oxidischen Beschichtung 
liegt. Beispielsweise sind rote FesOa-beiegte Al- 
Pigmente (rote Interferenzfarbe + rote Absorp- so 
tionsfarbe)sehr fartonbrillant. Geringe Farbtonbril- 
lanz weisen Pigmente auf. deren Interferenzfarbe 
weit entfernt von der Absorptionsfarbe liegt. Bei- 
spielsweise sind Fe203-belegte Al-Pigmente, wei- 
che schichtdickenanbhangig eine blaue Interferenz- 



farbe haben. braungrau und stumpf. In diesem Fal- 
le fuhrt das Zusammenwirken von blauer Interfe- 
renzfarbe und roter Absorptionsfarbe zu einer Ver- 
minderungder Farbtonbrillanz. 

Da alle bisher bekannten metallischen Interfe- 
renzreflexionspigmente aufgrund der Buntheit des 
oxidischen Belags einen Bereich aufweisen, in dem 
ihre Farbtonbrillanz beeintrachtigt ist. versteht es 
sich von selbst, da/J es fCir den Pigmentfachmann 
von Interesse war, metallische Interferenzreflexions- 
pigmente zu entwickeln, deren Beschichtungsdicke 
variiert werden kann, ohne da/J die Farbtonbrillanz 
der jeweiligen Interferenzfarbe durch die Absorp- 
tionsfarbe der Beschichtung beeintrachtigt wird. 

Aufgabe der vorliegenden Erfindung war somit 
die Entwicklung metallischer Interferenzreflexions- 
pigmente, bei denen ein metailisches Substrat mit 
einer nicht absorbierenden interferenzfahigen Be- 
schichtung versehen ist. Zumindest sollten die Pig- 
mente so aufgebaut sein. da/3 eine evtl. auftretende 
Absorption der Beschichtung bzw. der Beschich- 
tungen die Farbtonbrillanz der Interferenzfarbe 
nicht beeintrachtigt. 

Die Losung dieser Aufgabe gelang durch Beie- 
gung von plattchenformigem Aluminiumpigment 
mit filmartigen Belagen aus Titanoxiden unter- 
schiedlicher Schichtdicke. Diese mit Titanoxiden 
belegten Aiuminiumpigmente konnen zusatzlich mit 
Chrom-lll-oxidhydrat (nicht stdrend im grun-blauen 
Spektralbereich). oder mit Fe2 03 (nicht storend im 
gelb-roten Spektralbereich) belegt sein. 

Die erfindungsgemaflen Aiuminiumpigmente 
konnen nach dem Chemical- Vapor-Depositon- 
(CVD)-Verfahren hergestellt werden. Hierbei laflt 
man TiCU-Dampf in geringer Konzentration mit H 2 
O-Dampf im Wirbelbett in Gegenwart erwarmter 
bewegter Al-Partikel reagieren. Die stark verein- 
fachte Bilanzgleichung ist folgende: . 
TiCU + 2H 2 0 + Al-Pigment 

N 2 . T 



Ti0 2 ''AI-Pigment + 4HC1 

Hiermit gelingt es Interferenzfarben zeigende 
metallisch glanzende Pigmente herzustellen. 

Als Al-Substrat konnen aus Al-Folie herausge- 
stanzte Al-Plattchen oder nach bekannten 
Verdusungs- und Mahltechniken hergesteilte Al- 
Pigmente dienen. Der erwunschte Partikelgroflen- 
bereich liegt zwischen 10 und 120 um fur den 
mittleren Durchmesser der Plattchen. Die spezifi- 
sche freie Oberflache (BET) des Ai-Einsatzpigmen- 
tes liegt zwischen 0,5 und 5 m 2 g. 
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Die Oberflache der Plattchen sollte wertgehend 
frei von Fetten Oder anderen Belegungsmitteln 
sein. Es kdnnen handelsubliche Produkte einge- 
setzt werden. 

Im einzelnen wird bei der Ti0 2 -Belegung von 
plattchenformigem Al-Pigment so vorgegangen. 
dafl trockenes Al-Pigment in einem beheizbaren 
Wirbelbettreaktor aus Metall Oder Glas eingefullt 
und mit inertem Wirbelgas. dem aus Sicherheits- 
grunden maximal 5 VoL% Sauerstoff beigemengt 
sein diirfen. zum Wirbeln gebracht wird. Urn den 
Austrag von feinen Partikeln zu vermeiden, ist der 
Wirbelreaktor am Kopfende zweckmafligerweise 
mit einem Filter versehen. 

Das Wirbelgut wird uber eine Wandbeheizung 
Oder Strahlungsheizung auf 100 bis 400* C aufge- 
heizt. Als Reaktionstemperatur besonders vorteil- 
haft erwies sich der Temperaturbereich zwischen 
180 und 250* C. Um elektrostatischen Aufladungen 
vorzubeugen. leitet man in das Wirbelbett wahrend 
der Aufheizphase Wasserdampf ein. Dies erfolgt 
zweckmafiigerweise dadurch, dafl man das Wirbel- 
gas, oder einen Teil des Wirbelgases. durch tem- 
periertes Wasser leitet, wo es sich mit H 2 0-Dampf 
beladt. Wasserdampf kann auch uber eine seitlich 
am Wirbelbettreaktor angebrachten Duse in das 
Wirbelbett etngetragen werden. Ist die gewunschte 
Endtemperatur des Wirbelbettes erreicht, so wird 
uber eine weitere, seitlich am Wirbelbett ange- 
brachte. Duse TiCU-Dampf in das Wirbelbett ein- 
geleitet. Vorteilhaft geht man dabei so vor. dai3 ein 
inertes Tragergas. zLB. N 2 mit der gewunschten 
Menge an T\CU beladen wird. 

Fur die Ausbildung qualitativ hochwertiger. d.h. 
gleichfbrmiger filmartiger Ti0 2 -Belage auf der 
Oberflache der Al-Partikel ist es wichtig. da/3 TiCU 
nur in niedriger Konzentration ins Wirbelbett einge- 
tragen wird. Dort kann es mit dem im Uberschutf 
vorhandenen Wasserdampf reagieren. 

Versuche haben gezeigt, dafi bezogen auf die 
Gesamtmenge der Cibrigen ins Wirbelbett eingelei- 
teten Gase bzw. Dampfe fur TiCU-Dampf 5 Vol.% 
nicht uberschritten werden durfen. 

Hierbei ist berucksichtigt, da/3 H 2 0-Dampf mit 
stets mehr als 2 Mol/1 Mol TiCU vorhanden ist und 
an der Gesamtmenge der ubrigen Gase teilhat 

Mit zunehmender Reaktionsdauer Oberziehen 
sich die Al-Plattchen mit einem in seiner Dicke 
anwachsenden TiOz-Belag. Die Ti0 2 -beschichteten 
Al-Pigmente zeigen zunachst eine blauliche, dann 
gelbe, goldene, rote, violette, grune, blaue bis gel- 
be Farbe. Das Beschichtungsverfahren in der 
Gasphase (Chemial Vapor Deposition) wird zweck- 
mafligerweise als Chargenverfahren betrieben. 
Nach Erreichen des gewunschten Interferenzfarb- 
tons wird die TiCU-Zufuhr abgebrochen. das Wir- 
belbett wird abgekuhli und ausgetragen. Das wah- 
rend der Reaktion sich bildende HCl verlaflt dampf- 



formig abgasseitig den Reaktor. wo es problemlos 
entsorgt werden kann. 

Die Charakterisierung des nach oben beschrie- 
benem Verfahren hergestellten Interferenzrefie- 

s xionspigmentes zeigt sehr homogene und auflerst 
gleichma/Jige Ti02-Belage auf den Al-Substraten. 
Die Oberflache der Beschichtung ist glatt. Die Be- 
schichtung selbst besteht aus dichtem polykristalli- 
nem Ti0 2 . Eine kristallographische Vorzugsoirien- 

io tientierung ist nicht erkennbar. Die Pigments wei- 
sen einen sehr hohen metaltischen Glanz auf. Ihre 
Farbe ist schichtdickenabhangig. 

Der Farbeindruck der beschriebenen Interfe- 
renzpigmente laCt sich durch verschiedene zusatz- 

15 liche Matfnahmen intensivieren. Bekanntlich kann 
der Farbeindruck von Interferenzfarben verstarkt 
werden, wenn es gelingt, den Weiflsockel des Uch- 
tes abzusenken bzw. zu vermindern. Dies gelingt 
durch teilweise Reduktion der Ti02-Beschichtung, 

20 wobei neben unverandertem Ti0 2 sich Titanoxide 
mit einer Oxidationszahl des Titans <4, z.B. dunk- 
les TiO Oder gegebenenfalls TiN, bilden. Die part- 
iede Reduktion des Ti0 2 -Belages der ri0 2 -be- 
schichteten Al-Pigmente kann mit H 2 , CO, Kohien- 

25 wasserstoffen, oder insbesondere Ammoniak, bei 
Temperaturen von 400 bis 900 *C vorgenommen 
werden. 

Besonders effektiv ist die Reduktion mit Am- 
moniak bei Temperaturen von 400 bis 660 C. Die 

30 Stromungsgeschwindigkeit des Reduktionsgases 
sollte dabei 0.5 cm/sec nicht unterschreiten. Au/Jer- 
dem mu/3 das Reduktionsgas trocken sein. Die 
Reduktion wird zweckma/3igerweise so vorgenom- 
men, da/3 das zu behandelnde Pigment in einer 

35 bewegten Schicht mit dem reduzierenden Gas in 
Beruhrung gebracht wird, z.B. in einem Drehrohr 
Oder einer Drehtromrnel mit Stolperstufen oder in 
einem Wirbelschichtreaktor. Die Reduktionszeit be- 
tragt 30 bis 360 Min. Mit zunehmender Reduktions- 

40 zeit wird das behandelte Einsatzprodukt zuneh- 
mend dunkler, was auf einen steigenden Anteil an 
TiO oder TiN oder Titanoxinitriden zuruckzufuhren 
ist. 

Tatsachlich gelingt es, durch das Dunklerstel- 
len der eingesetzten Interferenzreflexionspigmente 
die jeweilige Interferenzfarbe des Einsatzproduktes 
verstarkt in Erscheinung treten zu lassen. Bei- 
spielsweise erscheint ein Ti0 2 -beschichtetes Al- 
Pigment mit einer schwach blauen Interferenzfarbe 
so nach der reduzierenden Behandlung mit NH 3 bei 
600* C uber 1 Stunde intensiv blau. 

Die Farbe der mit Titanoxiden beschichteten 
Aluminiumpigmente lafit sich in einigen Spektralbe- 
reichen au/Jerdem durch weitere anorganische Be- 
ss schichtungen intensivieren. So ist es moglich, rote 
Pigmente durch eine anteilige (in Bezug auf die 
Schichtdicke) Eisenrot-(Fe 2 03)-Be!egung farbinten- 
siver zu machen. Es wurde auch gefunden, da/3 
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grune Pigmente durch eine anteilige Chromoxid- 
oder CrOOH-Beschichtung intensiver grun herge- 
stelit werden konnen. Solche stofflich zusatzlichen 
anorganischen Beschichtungen haben den weiteren 
Vorteil. da/3 die wegen seiner Photoaktivitat im Au- 
/tenbereich nur bedingt verwendbare Ti02-Be- 
schichtung stabifisiert wird. Insofem sind auch zu- 
satzliche Beschichtungen des Ti02/AI-Pigmentes 
mit weiteren nichtfarbigen Oxiden wie Si02. AI2O3 
Oder 2r02 vorteilhaft. 

Zusatzliche Beschichtungen konnen nach be- 
kannten Methoden im wa/Jrigen Medium durch Hy- 
drolyse der entsprechenden Salziosungen mit an- 
schlietfendem Waschen und Trocknen der Pigmen- 
te aufgebracht werden. Eleganter werden weitere 
Beschichtungen aus der Gasphase aufgebracht. da 
sie im direkten Anschlu/3 an die TiC>2-Beschichtung 
z.B. in einem Wirbelbett erfolgen konnen. Mit den 
ieicht verdampfbaren Chloriden des Siliciums und 
Aluminiums erfolgt die S1O2- und AI2O3- oder eine 
wechseiweise Si02-Al2O3-Belegung in direkter Ana- 
logue zur TiOr-Belegung. 

Auch eine zusatzliche Eisenoxidbeiegung la/3t 
sich vorteilhaft uber CVOMethoden durchfuhren. 
Hierbei wird im gleichen Wirbelbett-Reaktor. ohne 
abzukuhien. anstelle des TiCU-Dampfes Eisenpen- 
tacarbonyidampf in den Reaktor eingedQst. Die 
Konzentration des Eisenpentacarbonyls darf dabei, 
gerechnet auf das Gesamtvolumen der ubrigen in 
das Wirbelbett geleiteten Gase 5 Vol.% nicht uber- 
schreiten. Fe(CO)s-Dampf reagiert im Wirbelbett 
mit dem uber das Wirbelgas eingeleiteten Sauer- 
stoff bei Temperaturen oberhalb von 1 50 ° C. vor- 
zugsweise bei Temperaturen von 180 bis 250* C, 
entsprechend der folgenden Bilanzgleichung: 
2Fe(CO) 5 + ^0 2 + Ti02/A!-Pigment 



N 2 ,T 



Fe 2 0i TiOs Al-Pigment + 5CO2 

Ober die Dauer der Reaktionszeit latft sich die 
Dicke der zusatzlichen Fe203-Belegung steuern. 
Auch alternierendes Beschichten mit T1O2 und 
Fe2 03 1st mdglich. 

Grundsatzlich 1st zu sagen, dafl bei zusatzli- 
chen Beschichtungen mit den genannten Metalloxi- 
den die Gesamtdicke der vorgesehenen Beschich- 
tung nicht geandert werden soli, wenn nicht eine 
Anderung der Interferenzfarbe in Kauf genommen 
werden soil. 

Rontgenographisch Iai3t sich in der Beschich- 
tung altemierend belegter Pigment T1O2 und Fe203 
als separate Phase nachweisen. Bewitterungsversu- 
che zeigten. da/3 die mit Fe2 03-beschichteten 
Titanoxid-Aluminiumpigmente hervorragende Wet- 
terechtheit aufweisen. so dafl ihre Verwendbarkeit 



im Au/3enbereich z.B. fur die Herstellung von Auto- 
mobillackierungen gewahrleistet ist. 

Die erfindungsgemaiJen Reflexionspigmente 
konnen neben der Einfarbung von Lacken aber 
5 ' auch zum Einfarben von Kunststoffen, Druckfarben, 
keramischen Artikeln, Glasern und von kosmeti- 
schen Produkten verwendet werden. 

Die folgenden Versuche erlautern beispielhaft 
die Erfindung: 

10 In den nachfolgend aufgefuhrten Beispielen 1 

bis 4 wurde folgende Apparatur benutzt: 

Mit Infrarot-Strahlern beheizbarer Wirbelbettre- 
aktor aus Glas mit konischem Wirbelgaseintritt an 
der Unterseite und mit durch Stickstoffpulse abrei- 

75 nigbaren Filterstrumpfen an der Oberseite, Durch- 
messer 60 mm, Hone 1000 mm, zwei seitlich auf 
ein Drittel Hohe angebrachte Dusen. 

Alle angegebenen Gasmengen sind bei 20 *C 
und bei 1,013 bar gemessen. 

20 

Beispiel 1 

In den Wirbelbettreaktor werden 300 g eines 
25 handelsGblichen Aluminiumpigmentes mit einer 
BET-Oberflache von 1.5 m 2 g und einem mittleren 
Teilchendurchmesser von 60 am (90 % der Tetl- 
chen liegen zwischen 35 und 90 um) eingefullt. 
Durch Einblasen von 600 l/'h Stickstoff und 100 l/h 

30 Luft an der unteren Offnung des Konus wird das 
Pigment fluidisiert. Der Luftstrom wird durch auf 
50* C geheiztes Wasser geleitet. Mit Hilfe der IR- 
Strahler wird die. Wirbelbettinnentemperatur auf 
Werte zwischen 192 und 228 *C gebracht Nach 

35 Erreichen dieser Temperatur wird ein Stickstoff- 
strom von 300 In, der durch Einleiten in einen mit 
TiCU gefullten, auf 50 C temperierten Sattigerkol- 
ben mit Titantetrachlorid-Dampf beladen ist durch 
eine Duse in den Ofen geblasen. Das Titantetra- 

40 chlorid reagiert mit dem mit dem Luftstrom einge- 
brachten Wasserdampf zu Titandioxid und Chlor- 
wasserstoff. Unter den gewahlten Reaktionsbedin- 
gungen scheidet sich das gebildete Titandioxid 
spontan als Rim auf den Aluminiumplattchen ab. 

45 Insgesamt werden uber einen Zeitraum von 12 
Stunden 400 ml TiCU in das Wirbelbett eingetra- 
gen, wobei nach 50, 100, 150, 170, 190. 210, 230, 
250, 270, 290, 310 und 350 mi TiCU jeweils eine 
kleine Pigmentprobe entnommen wird. Ausbeute: 

50 460 g Ti0 2 -beschichtetes Aluminiumpigment mit 
28.0 Gew.% Titan. 

Zur Beurteiiung der Koloristik der erfindungs- 
gemai3 hergestellten Pigmente werden je 0.4 g der 
Pigmentproben in 3,6 g eines Pol y ester- Mi schlak- 

55 kes mit 21 Gew.% Feststoffantei! eingeruhrt und 2 
Minuten lang im Red Devil dispergiert. Mit einem 
Spirairakel (80 um Natffiimdicke) werden auf einem 
schwarzweifien Karton Rakelabzuge der pigmen- 
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tierten Lacke angefertigt. Die Messung der 
CIELAB-Farbwerte erfolgt mit einem DATACOLOR 
Spektralphotometer MCS 111 mit Metallic-Meflkopf 
GK 111 bei einer Winkel-Differenz von 20* zum 
Glanzwinkel. Die Angaben der Farbwerte (L', a* und 
b*) beziehen sich auf die Normlichtart D 65. Dabei 
entspricht L* der Helligkeit, a' dem Rot- bzw. Grun- 
anteil und b* dem Blau- bzw. Gelbanteil. Alle Lak- 
kierungen zeigen den von A!uminiumpigmenten be- 
kannten hohen metallischen Glanz. Zusatzlich wei- 
sen sie in Abhangigkeit von der auf das Alumini- 
umpigment aufgebrachten Titandioxidmenge pa- 
stellartige Interferenzfarben in der Reihenfolge 
blau, gold, rot, vlolett und grtin auf. Ab einem 
Titangehalt von 20 Gew.% werden Interferenzfar- 
ben hoherer Ordnung erhaiten. 



Beispiel 2 

In den Wirbelbettreaktor werden 200 g eines 
handelsubiichen Aluminiumpigrnentes mit einer 
BET-Oberflache von 1,5 m 2 /g und einem mittieren 
Teilchendurchmesser von 60 urn (90 % der Teil- 
chen liegen zwischen 35 und 90 urn) eingefullt. 
Durch Einblasen von 400 l/h Stickstoff, der durch 
Einleiten in 50 "C warmes Wasser mit Wasser- 
dampf angereichert ist. an der unteren Offnung des 
Konus wird das Pigment fluidisiert. Mit Hilfe der IR- 
Strahler wird die Wirbeibettinnentemperatur auf 
Werte zwischen 210 und 220 "C gebracht Nach 
Erreichen dieser Temperatur wird ein Stickstoff- 
strom von 150 Ph. der durch Einleiten in einen mit 
TiCU gefullten. auf 50 *C temperierten Sattigerkol- 
ben mit Titantetrachlorid-Dampf beiaden wird, 
durch eine Duse in den Ofen geblasen. Das Titan- 
tetrachlorid reagiert mit dem mit dem Stickstoff- 
strom eingebrachten Wasserdampf zu Titandioxid 
und Chlorwasserstoff. Unter den gewahlten Reak- 



liegen zwischen 6 und 35 urn) eingefullt. Durch 
Einblasen von 150 l/h Stickstoff und 180 L'h Luft an 
der unteren Offnung des Konus wird das Pigment 
fluidisiert und homogenisiert. Der luftstrom wird 
5 durch auf 50 " C geheiztes Wasser geleitet. Mit 
Hilfe der IR-Strahler wird die Wirbeibettinnentem- 
peratur auf Werte zwischen 195 und 200 C ge- 
bracht. Nach Erreichen dieser Temperatur wird mit 
Hilfe eines Stickstoffstromes von 200 l/h, der vorher 

10 durch auf 50 "C geheiztes Wasser geleitet wird, 
Wasserdampf in den Reaktor eingefuhrt und der 
Wirbelgasstrom durch Einleiten in einen mit TiCU. 
gefullten, auf 50* C temperierten Sattigerkolben mit 
Titantetrachlorid-Dampf beiaden. Unter den ge- 

75 wahlten Reaktionsbedingungen scheidet sich das 
gebildete Titandioxid spontan als Film auf den Alu- 
miniumplattchen ab. Insgesamt werden uber einen 
Zeitraum von 12 Stunden 270 ml TiCU in das 
Wirbelbett eingetragen. Das Pigment zeigt metalli- 

20 schen Glanz mit rotlichem Schimmer. Ein Rakelab- 
zug dieses Produktes zeigt die CIELAB-Farbwerte 
L' = 107,1; a* = 2.2; b* = 7,6. 

Im Anschlu/3 an die TiCVBeschichtung wird ein 
Stickstoffstrom von 200 l/h, der durch Einleiten in 

25 einen mit Fe(CO)s gefullten, auf 50* C temperierten 
Sattigerkolben mit Eisenpentacarbonyl-Dampf beia- 
den wird, durch eine Duse in den Ofen geblasen. 
Das Eisencarbonyl reagiert mit dem dort vorhande- 
nen Sauerstoff zu Eisenoxid (HZamatit) und Koh- 

30 lendioxid. Unter den gewahlten Reaktionsbedingun- 
gen scheidet sich das gebildete Fe2<D3 spontan als 
Film auf den Ti02-beschichteten Aluminiumplatt- 
chen ab. Insgesamt werden uber einen Zeitraum 
von 0.5 Stunden 10 ml (Fe(CO)s in das Wirbelbett 

35. eingetragen. Ein Rakelabzug einer Pigmentprobe 
zeigt hohen metallischen Glanz mit intensiv rotem 
Schimmer mit den CIELAB-Farbwerten IT = 102.8; 
a" = 5,8; b* = 8,9. 



Beispiel 4 

In den Wirbelbettreaktor wird eine Mischung 
aus 150 g handelsublichem Aluminiumpigment mit 
einer BET-Oberflache von 1,5 m 2 -g und einem mitt- 
ieren Teilchendurchmesser von 60 urn (90 % der 
Teilchen liegen zwischen 35 und 90 urn) und 150 g 
handelsublichem Aluminiumpigment mit einer BET- 
Oberflache von 4,5 m 2 /g und einem mittieren Teil- 
chendurchmesser von 20 urn (90 % der Teilchen 
fiegen zwischen 6 und 35 urn) eingefullt. Durch 
Einblasen von 150 l/h Stickstoff und 180 l/h Luft an 
der unteren Offnung des Konus wird das Pigment 
fluidisiert und homogenisiert. Der Luftstrom wird 
durch auf 50 *C geheiztes Wasser geleitet. Mit 
Hilfe der IR-Strahler wird die Wirbeibettinnentem- 
peratur auf Werte zwischen 195 und 200 "C ge- 
bracht. Nach Erreichen dieser Temperatur wird mit 



tionsbedingungen scheidet sich das gebildete Tit- 40 
andioxid spontan als Film auf den Aluminiumpiatt- 
chen ab. Insgesamt werden Ober einen Zeitraum 
von 2.5 Stunden 20 ml TiCU in das Wirbelbett 
eingetragen. Ein Rakelabzug einer Pigmentprobe - 
nach Beispiel 1 angefertigt - zeigt hohen metalli- *s 
schen Glanz mit blauem Schimmer. 



Beispiel 3 

50 

In den Wirbelbettreaktor wird eine Mischung 
aus 150 g handelsublichem Aluminiumpigment mit 
einer BET-Oberflache von 1 ,5 m 2 /g und einem mitt- 
ieren Teilchendurchmesser von 60 am (90 % der 
Teilchen liegen zwischen 35 und 90 urn) und 150 g 55 
handelsublichem Aluminiumpigment mit einer BET- 
Oberflache von 4.5 m 2 g und einem mittieren Teil- 
chendurchmesser von 20 am (90 % der Teilchen 
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Hilfe ernes Stickstoffstromes von 200 Lh, der vorher 
durch auf 50 *C geheiztes Wasser geleitet wird, 
Wasserdampf in den Reaktor eingefuhrt und der 
Wirbeigasstrom durch Einleiten in einen mit TiCU 
gefullten. auf 50 "C temperierten Sattigerkolben mit 
Titantetrachlorid-Dampf beladen. Unter den ge- 
wahlten Reaktionsbedingungen scheidet sich das 
gebildete Titandioxid spontan als Rim auf den Alu- 
miniumplattchen ab. Insgesamt werden uber einen 
Zeitraum von 7 Stunden 130 ml TiCU in das Wir- 
belbett eingetragen. Das Pigment weist eine dun- 
kelblaue Farbe auf. Ein Rakelabzug einer Pigment- 
probe - nach Beispiel 1 angefertigt - zeigt hohen 
metailischen Glanz mit intensiv blauem Schimmer. 



Beispiei 5 

25 g des nach Beispiei 4 hergestellten biauen 
Interferenzpigmentes werden in einen beheizbaren 
250 ml Quarzdrehkolben mit eingebauten, 0,5 cm 
breiten Stolperleisten eingetragen und unter Stick- 
stoffatmosphare unter Drehen des Kolbens auf 
600* C aufgeheizt. Dann wird getrocknetes NH 3 - 
Gas mit einem Durchsatz von 30 Lh 60 Min. lang 
Uber das Ti02-beschichtete Al-Pigment geleitet. 
Danach wird unter einem Stickstoffstrom 3 Stunden 
iang abgekuhlt 

Oas Produkt ist intensiv biau mit einem leichten 
Rotstich. Mikroskopische Aufnahmen zeigen, da/3 
das Pigment seine Plattchenform beibehalten hat. 
Rontgenaufnahmen lassen TiN bzw. TiO (nicht un- 
terscneidbar) erkennen. Die Analyse ergibt einen 
Gehait von 1 Gew.% N 3 ~. 



Anspruche 

1. Metallisch glanzende Reflexionspigmente 
aus einem Substrat aus plattchenformigem Alumi- 
nium und einer Beschichtung aus Titanoxiden. 

2. Reflexionspigmente nach Anspruch 1. da- 
durch gekennzeichnet. da/3 die Beschichtung aus 
Titandioxid besteht. 

3. Reflexionspigmente nach Anspruch 1, da- 
durch gekennzeichnet. da/3 die Beschichtungen 
Oxide des Titans mit einer Oxidationszahl des Ti- 
tans <4 enthalten. 

4. Reflexionspigmente nach Anspruch 3, da- 
durch gekennzeichnet. da/3 sie Titannitrid und/oder 
Titanoxinitrid enthalten. 

5. Reflexionspigmente nach Anspruchen 1 bis 
4, dadurch gekennzeichnet, da/3 sie zusatzlich Be- 
schichtungen aus anderen Metailoxiden aufweisen. 

6. Reflexionspigmente nach Anspruch -5, da- 
durch gekennzeichnet. dafl die anderen Metalloxide 
Eisenoxid sind. 



7. Verfahren zur Herstellung der Reflexionspig- 
mente nach Anspruchen 1 und 2, dadurch gekenn- 
zeichnet, da/3 man TiCU-Dampf in eine mit einem 
inerten Tragergas aufrechterhaltene Wirbelschicht 

5 aus plattchenformigem Aluminium, bei Temperatu- 
ren oberhalb von 100 - C f zusammen mit Wasser- 
dampf einleitet, mit der Matfgabe, da/3 das Volu- 
men der TiCU-Dampfe, bezogen auf das Volumen 
der anderen in die Wirbelschicht eingeieiteten 

10 Gase und Dampfe 5 Vol.% nicht uberschreitet. 

8. Verfahren zur Herstellung von Reflexionspig- 
menten nach .Anspruchen 1, 3 und 4, dadurch 
gekennzeichnet. da/3 man Reflexionspigmente ge- 
ma/3 Anspruch 2, einer Behandlung mit reduzieren- 

75 den Gasen, insbesondere mit Ammoniak, bei Tem- 
peraturen von 400 bis 900 " C unterwirft. 

9. Verfahren zur Herstellung von Reflexionspig- 
menten nach Ansprdchen 5 bis 6. dadurch gekenn- 
zeichnet da/3 man dampfformiges Eisenpentacar- 

20 bony! in eine mit einem inerten Tragergas aufrech- 
terhaltene Wirbelschicht aus mit Titanoxiden beleg- 
ten Reflexionspigmenten einleitet und bei Tempe- 
raturen oberhalb von 150*C oxidiert, mit der Ma/3- 
gabe, da/3 die Menge des in die Wirbelschicht 

25 eingefuhrten Eisenpentacarbonyls, bezogen auf die 
insgesamt in die Wirbelschicht eingefuhrten Gase, 
5 Vol.% nicht uberschreitet. 

10. Verwendung der Reflexionspigmente ge- 
ma/3 Anspruchen 1 bis 6 zum Einfarben von Lak- 

30 ken, Kunststoffen. Druckfarben, keramischen Arti- 
keln, Glasern und von kosmetischen Produkten. 



Patentanspruche fur den folgendenVertragsstaat: 
35 ES 

1. Verfahren zur Herstellung von Reflexionspig- 
menten aus einem Substrat aus plattchenformigem 
Aluminium und einer Beschichtung aus Titanoxi- 

40 den, dadurch gekennzeichnet, da/3 man TiCU- 
Dampf in eine mit einem inerten Tragergas auf- 
rechterhaltene Wirbelschicht aus plattchenformi- 
gem Aluminium, bei Temperaturen oberhalb von 
100 - C, zusammen mit Wasserdampf einleitet, mit 

45 der Ma/3gabe, da/3 das Volumen der TiCU-Dampfe, 
bezogen auf das Volumen der anderen in die Wir- 
belschicht eingeieiteten Gase und Dampfe 5 Vol.% 
nicht uberschreitet. 

2. Verfahren zur Herstellung von Reflexionspig- 
50 menten nach Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, 

da/3 man die Reflexionspigmente* anschlieflend ei- 
ner Behandlung mit reduzierenden Gasen, insbe- 
sondere mit Ammoniak, bei Temperaturen von 400 
bis 900 ° C unterwirft. 
55 3. Verfahren zur Herstellung von Reflexionspig- 

menten nach Anspruchen 1 bis 2. dadurch gekenn- 
zeichnet. da/3 man dampfformiges Eisenpentacar- 
bonyl in eine mit einem inerten Tragergas aufrech- 
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terhaltene Wirbelschicht aus mit Titanoxiden beleg- 
ten Reflexionspigmenten einleitet und bei Tempe- 
raturen oberhalb von 150* C oxidiert. mit der Mai3- 
gabe. daJ3 die Menge des in die Wirbelschicht 
eingefuhrten Eisenpentacarbonyls, bezogen auf die 5 
insgesamt in die Wirbelschicht eingefuhrten Gase. 
5 Vol.% nicht uberschreitet. 
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